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Patentanspruche 

1. Vorliegende Erfindung betrifft ein thermisches Trennverfahren zwischen wenigs- 
tens einem in einer eine Abfolge von Stoffaustauschboden enthaltenden Trenn- 
5 kolonne aufsteigenden gasformigen und wenigstens einem in der Trennkolonne 

absteigenden, Polymerisationsinhibitor gelost enthaltenden, flussigen Stoffstrom, 
von denen wenigstens einer (Meth)acrylmonomere enthalt und bei dem innere 
Oberflache der Trennkolonne mit dem in der Trennkolonne absteigenden, Poly- 
merisationsinhibitor gelost enthaltenden, flussigen Stoffstrom bespruht wird und 
10 wobei die Trennkolonne Einbauten aufweist, von denen sich wenigstens Teilfla- 

chen im Schattenbereich des verspruhten absteigenden flussigen Stoffstroms be- 
finden, dadurch gekennzeichnet, dass im Schatten des verspruhten absteigen- 
den flussigen Stoffstroms befindliche Teilflachen der Einbauten durch Verkleiden 
aus dem Schattenbereich herausgefuhrt werden. 



> 



2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass innere Oberflache 
der Trennkolonne dadurch mit dem in der Trennkolonne absteigenden flussigen 
Stoffstrom bespruht wird, dass der nach oben gehchtete gasformige Stoffstrom 
beim Durchtritt durch Stoffaustauschboden von der auf selbigen befindlichen 

20 Flussigphase kleine Flussigkeitstropfchen mitreifit und nach oben gerichtet ver- 

spruht. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Trennkolonne als Stutzelemente verkleidete Doppel-T-Trager eingebaut ent- 

25 halt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Trennkolonne als Stutzelemente verkleidete U-formige Trager eingebaut ent- 
halt. 



30 



5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Stoffaustauschboden Siebboden sind. 



6. Eine Abfolge von Stoffaustauschboden enthaltende Trennkolonne, die als Stutz- 
35 elemente verkleidete Doppel-T-Trager und/oder verkleidete U-formige Trager 

eingebaut enthalt. 
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Thermisches Trennverfahren 



Beschreibung 

5 Vorliegende Erfindung betrifft ein thermisches Trennverfahren zwischen wenigstens 
einem in einer eine Abfolge von Stoffaustauschboden enthaltenden Trennkolonne auf- 
steigenden gasformigen und wenigstens einem in der Trennkolonne absteigenden, 
Polymerisationsinhibitor gelost enthaltenden, flussigen Stoffstrom, von denen wenigs- 
tens einer (Meth)acrylmonomere enthalt und bei dem innere Oberflache der Trennko- 
10 lonne mit dem in der Trennkolonne absteigenden, Polymerisationsinhibitor gelost ent- 
haltenden, flussigen Stoffstrom bespruht wird und wobei die Trennkolonne Einbauten 
aufweist, von denen sich wenigstens Teilflachen im Schattenbereich des verspruhten 
absteigenden flussigen Stoffstroms befinden. 

4 15 Die Schreibweise (Meth)acrylmonomere steht in dieser Schrift verkurzend- fur „Acryl- 



T 
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monomere und/oder Methacrylmonomere". 

Der Begriff Acrylmonomere steht in dieser Schrift verkurzend fur „Acrolein, Acrylsaure 
und/oder Ester der Acrylsaure". 

Der Begriff Methacrylmonomere steht in dieser Schrift verkurzend fur „Methacrolein, 
Methacrylsaure und/oder Ester der Methacrylsaure". 

Im besonderen sollen die in dieser Schrift angesprochenen (Meth)acrylmonomeren die 
25 nachfolgenden (Meth)acrylsaureester mit umfassen: Methylacrylat, Methylmethacrylat, 
n-Butylacrylat, iso-Butylacrylat, iso-Butylmethacrylat, n-Butylmethacrylat, tert.- 
Buylacrylat, tert.-Butylmethacryiat, Ethylacrylat, Ethylmethacrylat, 2-Ethylhexylacrylat, 
v \« 2-Ethylhexylmethacrylat, N,N-Dimethylaminoethylacrylat, N,N- 

Dimethylaminoethylmethacrylat, Cyclohexylmethacrylat, 1 ,4-Butandiolmonoacrylat, 
30 Hydroxyethylacrylat, Hydroxyethylmethacrylat, Hydroxypropylacrylat, Hydroxypropyl- 
methacrylat, Glycidylacrylat und Glycidylmethacrylat. 

(Meth)acrylmonomere sind aufgrund ihrer sehr reaktionsfahigen ethylenisch ungesat- 
tigten Doppelbindung wertvolle Ausgangsverbindungen zur Herstellung von Polymeri- 
35 saten, die z.B. als Klebstoff, wasserabsorbierendes Harz Oder als Bindemittel fur Dis- 
persionsfarben Verwendung finden. 



(Meth)acrolein und (Meth)acrylsaure wird grofitechnisch uberwiegend durch katalyti- 
sche Gasphasenoxidation geeigneter C 3 -/C 4 -Vorlauferverbindungen (oder von Vorlau- 
40 ferverbindungen derselben), insbesondere von Propen und Propan im Fall von Acrolein 
und Acrylsaure bzw. von iso-Buten und iso-Butan im Fall der Methacrylsaure und des 
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Methacroleins, hergestellt. Neben Propen, Propan, iso-Buten und iso-Butan eignen 
sich als Ausgangsstoffe jedoch auch andere 3 bzw. 4 Kohlenstoffatome enthaltende 
Verbindungen wie iso-Butanol, n-Propanol oder Vorlauferverbindungen derselben wie 
z.B. der Methylether von iso-ButanoL (Meth)acrylsaure kann auch aus (Meth)acrolein 
5 erzeugt werden. 

Dabei wird normalerweise ein Produktgasgemisch erhalten, aus dem die 
(Meth)acrylsaure bzw. das (Meth)acrolein abgetrennt werden muss. 



10 Ester der (Meth)acrylsaure sind z.B. durch direkte Umsetzung von (Meth)acrylsaure 
und/oder (Meth)acrolein mit den entsprechenden Alkoholen erhaltlich. Allerdings fallen 
auch in diesem Fall zunachst, in der Regel flussige, Produktgemische an, aus denen 
die (Meth)acrylsaureester abgetrennt werden mussen (z.B. rektifikativ). 

15 Fur vorstehende Abtrennungen werden haufig Trennverfahren angewendet, die in eine 
: Abfolge von Stoffaustauschboden als trennwirksame Einbauten enthaltenden Trennko- 

lonnen durchgefuhrt werden. In diesen Trennkolonnen werden vielfach gasfdrmige 
(aufsteigend) und flussige (absteigend) Stoffstrome im Gegenstrom gefuhrt, wobei in- 
folge des zwischen den Stoffstromen bestehenden Ungleichgewichts ein Warme- und 

20 Stoffaustausch stattfindet, der letztlich die in der Trennkolonne gewunschte Auftren- 
nung bedingt. In dieser Schrift sollen solche Trennverfahren als thermische Trennver- 
fahren bezeichnet werden. 

Beispiele fur und damit Element des in dieser Schrift verwendeten Begriffs „thermische 
25 Trennverfahren" sind die fraktionierende Kondensation (vgl. DE-A 19924532) und/oder 
die Rektifikation (aufsteigende Dampfphase wird im Gegenstrom zu absteigender Flus- 
sigphase gefuhrt; die Trennwirkung beruht darauf, dass die Dampfzusammensetzung 
im Gleichgewicht anders als die Flussigzusammensetzung ist), die Absorption (wenigs- 
0 tens ein aufsteigendes Gas wird zu wenigstens einer absteigenden Flussigkeit im Ge- 

30 genstrom gefuhrt; die Trennwirkung beruht auf der unterschiedlichen Loslichkeit der 

Gasbestandteile in der Flussigkeit), die Strippung (wie die Absorption; die Flussigphase 
ist jedoch mit einer Komponente beladen, die vom Stippgas aufgenommen wird) und 
die Desorption (der Umkehrprozess zur Absorption; das in der Flussigphase geloste 
Gas wird durch Partialdruckerniedrigung abgetrennt). 

35 

Beispielsweise kann die Abtrennung von (Meth)acrylsaure bzw. (Meth)acrolein aus 
dem Produktgasgemisch der katalytischen Gasphasenoxidation so durchgefuhrt wer- 
den, dass die (Meth)acrylsaure bzw. das (Meth)acrolein durch Absorption in ein L6- 
sungsmittel (z.B. Wasser oder ein organisches Losungsmittel) oder durch fraktionie- 
40 rende Kondensation des Produktgasgemisches zunachst grundabgetrennt und das 



(1 BA£F Aktiengesellschaft 20030201 PF 54464 DE 

3 

dabei anfallende Kondensat bzw. Absorbat nachfolgend rektifikativ (in. der Regel in 
mehreren Stufen) unter Erhalt von mehr oder weniger reiner (Meth)acrylsaure bzw. 
(Meth)acrolein aufgetrennt wird (vgl. z.B. EP-A 717019, EP-A 1 125912, EP-A 982289, 
EP-A 982287, DE-A 19606877, DE-A 1011527, DE-A 10224341 und DE-A 10218419). 

5 

Die vorstehend angesprochene fraktionierende Kondensation unterscheidet sich von 
der herkommlichen Rektifikation inn wesentlichen dadurch, dass das aufzutrennende 
Gemisch der Trennkolonne gasformig (d.h., vollstandig in die Dampfform uberfuhrt) 
zugefuhrt wird. 

10 

Anstelle der fraktionierenden Kondensation kann auch zunachst eine Totalkondensati- 
on angewandt und das dabei anfallende Kondensat anschlieftend rektifikativ aufge- 
trennt werden. 

1 5 Die bereits angesprochenen, (Meth)acrylmonomere enthaitenden, gasformigen bzw. 
flussigen Gemische konnen die (Meth)acrylmonomere sowohl in mehr oder weniger 
reiner Form als auch in Verdunnung (z.B. mit Losungsmittei oder mit Verdunnungsga- 
sen) befindlich enthalten. Das Losungsmittei kann dabei sowohl wassrig als auch ein 
organisches Losungsmittei sein, wobei die spezifische Art des organischen Losungs- 

20 mittels im wesentlichen unbeachtlich ist. Das Verdunnungsgas kann z.B. Stickstoff, 
Kohlenoxid (CO, C0 2 ), Sauerstoff, Kohlenwasserstoff oder ein Gemisch aus diesen 
Gasen sein. 

Das heifit, z.B. auf dem Weg der Gewinnung von (Meth)acrylmonomeren werden auf 
25 unterschiedlichste Art und Weise thermische Trennverfahren auf gasformige und/oder 
flussige Stoffgemische angewendet, deren Gehalt an (Meth)acrylmonomeren 
>2 Gew.-%, oder >10 Gew.-%, oder >20 Gew.-%, oder >40 Gew.-%, oder 
>60 Gew.-%, oder >80 Gew.-%, oder >90 Gew.-%, oder >95 Gew.-%, oder 
^ >99 Gew.-% betragen kann. 

30 

Die Anreicherung der (Meth)acrylmonomere kann dabei sowohl am Kopf als auch im 
Sumpf der Trennkolonne erfolgen. Seibstredend konnen aberauch im oberen, unteren 
oder mittleren Teil der Trennkolonne (Meth)acrylmonomere angereichert enthaltende 
Fraktionen entnommen werden. 

35 

Die in den Trennkolonnen fur die thermischen Trennverfahren enthaltenen Stoffaus- 
tauschboden verfolgen den Zweck, in der Trennkolonne in Form von Flussigkeits- 
schichten Orte mit geschlossenen flussigen Phasen zur Verfugung zu stellen. Die O- 
berflache des in der.Flussigkeitsschicht aufsteigenden und sich dabei in dergeschlos- 
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senen flussigen Phase verteilenden Dampf- bzw. Gasstromes ist dann die maligeben- 
de Austauschflache. 

Dabei uberstromt die Flussigkeit den Stoffaustauschboden, der eine Vielzahl von 
Durchtrittsoffnungen aufweist. Durch diese Durchtrittsoffnungen steigt das Gas auf, so 
dass der Stoffaustauschvorgang stattfinden kann. Die Rucklaufflussigkeit wird durch 
dieselben Offnungen oder durch spezielle Ablaufeinrichtungen (Schachte) von Boden 
zu Boden weitergeleitet. Letztere fallen ublicherweise nicht unter den Begriff der Durch- 
trittsoffnung. 

Ein Problemfeld bei der Durchfuhrung thermischer Trennverfahren zwischen wenigs- 
tens einem gasformigen und wenigstens einem flussigen Stoffstrom, von denen we- 
nigstens einer (Meth)acrylmonomere enthalt, besteht darin, dass (Meth)acrylmonomere 
bezuglich ihrer radikalischen Polymerisation sehr reaktiv sind und zu unerwunschter 
15 Polymerisation neigen. 

Ublicherweise werden die Trennkolonnen daher polymerisationsinhibiert betrieben. 
D.h., dem in der Trennkolonne absteigenden flussigen Stoffstrom (in dieser Schrift 
auch Rucklauf oder Rucklaufflussigkeit genannt) werden Polymerisationsinhibitoren 
20 (z.B. phenolische Verbindungen, Aminoverbindungen, Nitroverbindungen, Phosphor- 
verbindungen, Schwefelverbindungen, N-Oxylverbindungen und/oder Schwermetall- 
salze) zugesetzt. 

Alle Flachen der Trennkolonne, die mit dem in der Trennkolonne absteigenden flussi- 
25 gen Stoffstrom benetzt werden, sind so automatisch polymerisationsinhibiert. 

Bezuglich der dem in der Trennkolonne absteigenden flussigen Stoffstrom zugewand- 
ten Flachen (z.B. die Oberseite der Stoffaustauschboden) ist der vorgenannte Wirkzu- 
10 sammenhang vergleichsweise problemfrei. 

30 

Dies trifft jedoch nicht mehr auf diejenigen Flachen der Trennkolonne zu, die dem ab- 
steigenden flussigen Stoffstrom abgewandt sind (z.B. die Unterseite der Stoffaus- 
tauschboden). 

35 An ihnen konnen im aufsteigenden gasformigen Stoffstrom uninhibiert enthaltene 

(Meth)acrylmonomere auskondensieren. Das nicht inhibierte Kondensat (in der kon- 
densierten Phase ist die Polymerisationsneigung aufgrund der geringen intermolekula- 
ren Abstande besonders ausgepragt) kann dann polymerisieren, sich dabei ausbilden- 
des Polymerisat aufwachsen und letztendlich den weiteren B.etrieb der Trennkolonne 

40 unmoglich machen. 
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Die EP-A 937488 und die EP-A 1044957 beschreiben daher Verfahren der Rektifikati- 
on von (Meth)acrylmonomere enthaltenden Stoffgemischen, bei denen die innere O- 
berflache der Rektifikationskolonne, einschlieftlich der Stoffaustauschbodenunterseite, 
5 uber Dusen mit polymerisationsinhibiertem Rucklauf bespruht wird. 

Die DE-A 10300816 betrifft thermische Trennverfahren von (Meth)acrylmonomere ent- 
haltenden Stoffgemischen, bei denen die eine Abfolge von Stoffaustauschboden ent- 
haltende Trennkolonne so betrieben wird, dass der nach oben gerichtete gasformige 
10 Stoffstrom beim Durchtritt durch die Durchtrittsoffnungen der Stoffaustauschboden von 
der auf selbigen befindlichen polymerisationsinhibierten Flussigphase kleine Flussig- 
keitstropfchen mitreifit und nach oben gerichtet verspruht. 

Nachteilig an den Verfahrensweise der EP-A 937488, EP-A 1044957 und 
15 DE-A 10300816 ist, dass uber sie nur mit erheblichem Aufwand ein flachendeckendes 
\ Bespruhen mit polymerisationsinhibiertem Rucklauf erreicht werden kann. 

D.h., es wird immerwieder Teilflachen von in der Trennkolonne befindlichen Einbauten 
geben, die weder dem absteigenden polymerisationsinhibierten flussigen Stoffstrom 
20 zugewandt sind, noch von verspruhtem polymerisationsinhibiertem Rucklauf in ausrei- 
chendem Ausmafi erfasst werden. 

Solche Teilflachen sollen in dieser Schrift als Teilflachen bezeichnet werden, die sich 
im Schattenbereich des verspruhten (entweder uberspezielle Dusen und/oder uber 
25 Stoffaustauschboden) absteigenden flussigen Stoffstroms befinden. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand nun darin, solche im Schattenbereich 
von verspruhtem polymerisationsinhibiertem Rucklauf befindliche Teilflachen von in fur 
thermische Trennverfahren geeigneten Trennkolonnen enthaltenen Einbauten auf 
30 moglichst einfache Art und Weise und ohne erhohten Aufwand, insbesondere ohne 
zusatzlich einzusetzende Spruhdusen, aus dem Schattenbereich herauszufuhren. 

Demgemass wurde ein thermisches Trennverfahren zwischen wenigstens einem in 
einer eine Abfolge von Stoffaustauschboden enthaltenden Trennkolonne aufsteigenden 

35 gasfdrmigen und wenigstens einem in der Trennkolonne absteigenden, Polymerisati- 
onsinhibitor gelost enthaltenden, flussigen Stoffstrom, von denen wenigstens einer 
(Meth)acrylmonomere enthalt und bei dem innere Oberflache der Trennkolonne mit 
dem in der Trennkolonne absteigenden, Polymerisationsinhibitor gelost enthaltenden, 
flussigen Stoffstrom bespruht wird und wobei die Trennkolonne Einbauten aufweist, 

40 von denen sich wenigstens Teilflachen im Schattenbereich des verspruhten absteigen- 
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den flussigen Stoffstroms befinden, gefunden, das dadurch gekennzeichnet ist, dass 
im Schatten des versprtihten absteigenden flussigen Stoffstroms befindliche Teilfla- 
chen der Einbauten durch Verkleiden aus dem Schattenbereich herausgefuhrt werden. 

5 Eine Abfolge von Stoffaustauschboden sollen in dieser Schrift wenigstens zwei, besser 
wenigstens drei oder wenigstens vier aufeinanderfolgende Stoffaustauschboden sein, 
die durch keine anderen trennwirksamen Einbauten unterbrochen werden. 

Haufig wird bei erfindungsgemafien Verfahren innere Oberflache der Trennkolonne 
10 dadurch mit dem in der Trennkolonne absteigenden flussigen Stoffstrom bespruht, 
dass der nach oben gerichtete gasformige Stoffstrom beim Durchtritt durch Stoffaus- 
tauschboden von der auf seibigen befindlichen Flussigphase kleine Flussigkeitstropf- 
chen mitreiftt und nach oben gehchtet verspruht. 

15 Im Folgenden soli die vorliegende Erfindung ohne Beschrankung ihrer Allgemeinheit an 
\ einigen Beispielen erlautert werden. 

Haufig enthalten Trennkolonnen fur thermische Trennverfahren als Stutzelemente 
Doppel-T-Trager eingebaut, die von einer Seite der Trennkolonne bis zur anderen Sei- 
20 te der Trennkolonne ragen und an der Kolonnenwand befestigt sind. 

Im Unterschied zu den einfachen T-Tragern wie sie z.B. die EP-A 759316 zeigt, sind 
Doppel-T-Trager erhoht tragfahig. Dies ist u.a. damit verknupft, dass sie zwei Quer- 
schenkel aufweisen, wohingegen der einfache T-Trager nur einen Querschenkel auf- 
25 weist. Der zweite Querschenkel versteift den Langsschenkel zusatzlich. 

Figur 1 zeigt den Querschnitt eines Doppel-T-Tragers mit aufliegendem Stoffaus- 
tauschboden. 

30 Nachteilig an Doppel-T-Tragern ist jedoch, dass z.B. die in Figur 1 mit derZiffer (1) 
gekennzeichneten Teilflachen von Doppel-T-Tragern im Spruhschatten der Flussig- 
keitstropfchen liegen, die der nach oben gerichtete gasformige Stoffstrom beim Durch- 
tritt durch die Durchtrittsoffnungen des darunter liegenden Stoffaustauschbodens von 
der auf selbigem befindlichen Flussigphase mitreilit und im wesentlichen vertikal nach 

35 oben gerichtet verspruht. Figur 2 zeigt, wie diesem Nachteil durch einfaches Anbringen 
einer Verkleidung abgeholfen werden kann, ohne dass es einer zusatzlichen Spruhdu- 
se fur polymerisationsinhibierten Rucklauf bedarf. 

Bevorzugt weist die Verkleidung noch die Elemente (3) auf. Sie erleichtem den Ablauf 
40 von an der Unterseite des auf dem Doppel-T-Trager aufliegenden Stoffaustauschbo- 
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den sich ansammelnden polymerisationsinhibierten Flussigkeitstropfchen, die vom da- 
runterliegenden Stoffaustauschboden nach oben gespruht wurden. Sich an der vertika- 
len Verkleidungswand gegebenenfalls ausbildende Polymerisationskeime werden so 
kontinuierlich weggeschwemmt und in den Kolonnensumpf transportiert. Polymerisa- 
tionsinhibierung ist gewahrleistet. 

Erfindungsgemafi (4) gunstig ist es ferner, wenn die Verkleidung noch eine Abtropfna- 
se (4) aufweist, da sie die Verweilzeit von ablaufender Rucklaufflussigkeit mindert. Mit 
zunehmender Verweilzeit erhoht sich jedoch die Polymerisationswahrscheinlichkeit. 



Das gleiche trifft auch auf U-formige Trager zu (da sie zwei Langsschenkel aufweisen, 
konnen die Langsschenkel bei gleicher Tragfahigkeit kurzer sein, was besonders kleine 
Abstande der Stoffaustauschboden ermoglicht), wie sie die Figur 3 mit aufliegendem 
Stoffaustauschboden zeigt. Hier bilden beispielsweise die vertikalen Innenwande (5) 
15 typische Problemflachen. Figur 4 zeigt die Problemlosung in Form einer eleganten 
Verkleidung. 

In ahnlicher Weise zeigt Figur 5 eine Abfolge von Stoffaustauschboden, mit alternie- 
rend zentriertem und seitlichem Ablaufschacht fur die polymerisationsinhibierte Ruck- 

20 laufflussigkeit. Dort, wo der Ablaufschacht des unmittelbar daruberliegenden Bodens 
auf den darunter liegenden Boden mundet, liegt die Unterseite des ubernachsten Bo- 
dens im Spruhschatten (6), da im Schachtbereich infolge unzureichender Druckver- 
haltnisse normalerweise keine Verspruhung erfolgt. Figur 6 zeigt, wie auch hier durch 
einfaches Verkleiden (7), (8) abgeholfen werden kann. Sowohl die Verkleidung (7) als 

25 auch die Verkleidung <8) gewahrleistet den gerichteten Ablauf von auf der ubrigen Bo- 
denunterseite sich ansammelnder Flussigkeitstropfchen, die vom gasformigen Durch- 
tritt durch die Durchtrittsoffnungen des darunter liegenden Stoffaustauschbodens von 
t der auf selbigem befindlichen Flussigkeitsphase mitgerissen werden. 

m 

30 Die fur das erfindungsgemafie Verfahren geeigneten Trennkolonnen konnen Stoffaus- 
tauschboden der unterschiedlichsten Art enthalten. Neben Stoffaustauschboden kon- 
nen die fur das erfindungsgemafie Verfahren geeigneten Trennkolonnen als trennwirk- 
same Einbauten aber auch zusatzlich z.B. Packungen der Fullkorper enthalten. 

35 Erfindungsgemafc bevorzugt enthalten die fur das erfindungsgemafie Verfahren geeig- 
neten Trennkolonnen als trennwirksame Einbauten nur Stoffaustauschboden. 



40 



Fur die Durchtrittsoffnungen der fur das erfindungsgemafie Verfahren geeigneten 
Stoffaustauschboden ist eine Vielzahl von Gestaltungsmoglichkeiten bekannt. Es kon- 
nen im wesentlichen plane Offnungen vorgesehen sein (Siebboden), die Offnungen 
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konnen mit Ventilen versehen sein (Ventilboden) und die Offnungen konnen auch mit 
Glocken gegen die Rucklaufflussigkeit abgeschirmt sein (Glockenboden). Erfindungs- 
gemali geeignet sind auch hdher integrierte Stoffaustauschbodengestaltungen wie 
Tunnel- und Zentrifugalboden, bei denen immer mehrere Durchtrittsoffnungen zu einer 
5 Gruppe von Gasdurchtritten zusammengefasst sind und bei denen die Richtung des 
Flussigkeitsstromes durch einen Impuls des durch-/ausstromenden gasformigen Stoff- 
stroms gesteuert wird. 

Im ubrigen sind bei den heute verwendeten Trennkolonnen mit Durchmesser von meh- 
10 reren Metern die Stoffaustauschboden aus mehreren Planen zusammengesetzt, die 
auf Oder an Tragern befestigt sind, wie es z.B. die EP-A 759316 beschreibt. 

Ein Klassiker untern den Stoffaustauschboden und fur das erfindungsgemafie Verfah- 
ren in besonderem Mali geeignet ist der Siebboden. Darunter sollen in dieser Schrift 
15 Platten verstanden werden, die als Durchtrittsstellen fur die aufsteigenden Gas- bzw. 
Dampfstrome (die Begriffe „gasformig" und „dampfformig" werden in dieser Schrift syn- 
onym verwendet) einfache Locher und/oder Schlitze aufweisen. 

Die Siebboden werden dabei in zwei Gruppen differenziert, namlich in solche mit Flus- 
20 sigkeitszwangsfuhrung und solche ohne Flussigkeitszwangsfuhrung. 

Die Zwangsfuhrung der Rucklaufflussigkeit wird dabei dadurch erzielt, dass die Sieb- 
boden neben den Durchtrittsstellen fur die aufsteigenden Gas- bzw. Dampfstrome we- 
nigstens einen Ablaufschacht (Ablauf) aufweisen, durch den die Rucklaufflussigkeit 
25 unabhangig vom Stromungsweg des Gas- bzw. Dampfstroms vom hdher gelegenen 
Boden auf den nachsten tiefer gelegenen Boden fliefit (Zulauf). Die Rucklaufflussigkeit 
im Querstrom uber den Boden vom wenigstens einen Zulauf zum wenigstens einen 
Ablauf, wobei das Zulauf- und Ablaufrohr den Flussigkeitsverschluss und die ge- 
wunschte Flussigkeitshohe auf dem Boden garantieren. 

30 

HSufig (insbesondere bei geringen Kolonnendurchmessern) sind die Siebboden mit 
Flussigkeitszwangsfuhrung einflutig gestaltet. Ganz allgemein wird auf Stoffaustausch- 
boden Flussigkeitszwangsfuhrung dadurch erzielt, dass die Stoffaustauschboden we- 
nigstens einen Ablaufschacht (Ablauf) aufweisen, durch den die Rucklaufflussigkeit 

35 unabhangig vom Stromungsweg des aufsteigenden Dampfstroms vom hoher gelege- 
nen Boden auf den tiefer gelegenen Boden fliefit (Zulauf). Die horizontal Flussigkeits- 
stromung uber den Stoffaustauschboden vom Zulauf zum Ablauf wird entsprechend 
der verfahrenstechnischen Aufgabenstellung gewahlt. Der aufsteigende Gasstrom tritt 
durch die Durchtrittsoffnungen des Stoffaustauschbodens. Wird die Rucklaufflussigkeit 

40 im Umkehrstrom uber den Stoffaustauschboden gefuhrt (Zulauf und Ablauf des Stoff- 
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austauschbodens sind auf der gleichen Seite des Stoffaustauschboden angeordnet), 
spricht man von Umkehrstromboden. 

Bei Radialstromboden stromt die Flussigkeit auf dem Stoffaustauschboden radial von 
5 der Mittel (Zulauf) zum Ablauf am Rand des Bodens. 

Bei den Querstromboden wird die Flussigkeit uber den gesamten Flielibereich betrach- 
tet quer uber den Boden vom Zulauf zum Ablauf gefuhrt. In der Regel sind Querstrom- 
boden einflutig gestaltet. D.h., Zulauf und Ablauf sind auf gegenuberliegenden Seiten 
10 des Stoffaustauschbodens angeordnet. Sie konnen aber auch zweiflutig (oder auch 
mehr als zweiflutig) gestaltet sein. 

In diesem Fall kann der Zulauf z.B. in der Mitte und je ein Ablauf auf gegenuberliegen- 
den Seiten des Stoffaustauschbodens angeordnet sein. 



15 



• 



Bevorzugt sind Querstromsiebboden. 



D.h., Zulauf und Ablauf sind auf gegenuberliegenden Seiten des Stoffaustauschbo- 
dens angeordnet. Sie konnen aber auch zweiflutig (oder auch mehr als zweiflutig) ges- 
20 taltet sein. In diesem Fall kann der Zulauf z.B. in der Mitte und je ein Ablauf auf gege- 
nuberliegenden Seiten des Stoffaustauschbodens angeordnet sein. In dieser Schrift 
sollen solche Siebboden als Zwangssiebboden bezeichnet werden. 

Bei ihnen wird ein die Trennwirkung minderndes Durchregnen der Rucklaufflussigkeit 
25 nicht wie beim Glockenboden durch Kamine verhindert, in die die Durchtrittsoffnungen 
fortfuhren, sondern es bedarf dazu einer minimalen Dampfbelastung. Der Dampf tritt 
aufsteigend durch die Durchtrittsoffnungen und durchperlt die vom Ablaufrohr gehalte- 
ne Flussigkeitsschicht. 

30 Von den Zwangssiebboden unterscheiden sich die Dual-Flow oder auch Regensiebbo- 
den dadurch, dass die kein Ablaufsegment enthalten. Durch die Abwesenheit von Ab- 
laufsegmenten (Ablaufschachten) treten bei den Regensiebboden der aufsteigende 
gasformige Stoffstrom und der in der Trennkolonne absteigende flussige Stoffstrom 
durch die gleichen Durchtrittsstellen des Bodens. Auch beim Regensiebboden bedarf 

35 es wie beim Zwangssiebboden einer minimalen Dampfbelastung, um eine angemes- 
sene Trennwirkung zu erzielen. Wird sie signifikant unterschritten, bewegen sich auf- 
steigendes Gas und absteigender Rucklauf im wesentlichen ohne Austausch aneinan- 
der vorbei und der Stoffaustauschboden lauft Gefahr, trocken zu laufen. D.h., auch 
beim Regensiebboden muss eine untere Grenzgeschwindigkeit vorhanden sein, damit 
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auf dem Boden eine gewisse Flussigkeitsschicht gehalten wird, um ein Arbeiten des 
Bodens zu ermoglichen. 

Von den Querstromsiebboden unterscheiden sich die hydraulisch abgedichteten Quer- 
5 stromboden dadurch, dass sie beim Abschalten der Trennkolonne nicht leer laufen 
konnen, sieht man von der winzigen Leerlaufbohrung (ihr Querschnitt ist normalerwei- 
se mehr als 200 mal kleiner als der Gesamtquerschnitt) ab, die jeder Querstromboden 
aus Zweckmafiigkeitsgrunden aufweist. 

10 D.h., auch bei geringen Belastungen der Trennkolonne weisen hydraulisch abgedichte- 
te Querstromboden gestaute Flussigkeit auf und laufen keine Gefahr, trocken zu lau- 
fen. Dies ist dadurch bedingt, dass es sich bei den Durchtrittsstellen von hydraulisch 
abgedichteten Querstromboden nicht wie z.B. bei Dual-Flow-Boden, Siebboden und 
Ventilboden um kaminlose Bohrungen handelt. Vielmehr mundet jede Durchtrittsstelle 
^^nj15 in einen Kamin, der ein Trockenlaufen unterbindet. Uber dem Kamin sind Dampfum- 
lenkhauben (Glocken) angebracht, die in die gestaute Bodenflussigkeit eintauchen. 
Haufig sind die Dampfumlenkhauben an ihren Randern geschlitzt oder gezackt (d.h., 
sie weisen Treibschlitze auf). Der durch die Durchtrittsstelle aufsteigende Dampfstrom 
erfahrt durch die Dampfumlenkhauben eine Ablenkung und stromt parallel zum Boden, 

20 d.h., quer zur Kolonne in die gestaute Flussigkeit. 

Die aus benachbarten, in der Regel uber den Boden aquidistant verteilt angeordneten, 
Hauben austretenden Dampfblasen bilden in der gestauten Flussigkeit eine Sprudel- 
schicht aus. 

25 

Ablaufrohre bzw. -segmente, die, in die Regel abwechselnd links oder rechts, die Bo- 
den verlassen, regeln - von Wehren unterstutzt - den Flussigkeitsstand der Stoffaus- 
tauschboden und fuhren die Flussigkeit dem darunter liegenden Boden zu. 

30 Fur die hydraulisch abdichtende Wirkung ist wesentlich, dass die Ablaufrohre bzw. - 
segmente des oberen Bodens in die gestaute Flussigkeit des darunter liegenden Bo- 
dens tauchen. Vorzugsweise sind keine Zulaufwehre vorhanden. In der Hohe einstell- 
bare Glocken gestatten ein Anpassen an die Stromungsverhaltnisse und den Ausgleich 
der Eintauchtiefen bei Herstellungsungleichmafiigkeiten, so dass alle Glocken des Bo- 

35 dens gleichmaliig gasen. 

Je nach Gestalt und Anordnung der Glocken unterscheidet man z.B. die einflutig ges- 
talteten hydraulisch abgedichteten Querstromboden in Rundglockenboden (Durchtritts- 
stelle, Kamin und Glpcke sind rund), Tunnel-Boden (Durchtrittsstelle, Kamin und Glo- 
40 eke sind rechteckig, die Glocken sind hintereinander angeordnet, wobei die langere 
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Rechteckkante parallel zur Querstromrichtung der Flussigkeit ausgerichtet ist) und 
Thormann-Boden (Durchtrittsstelle, Kamin und Glocke sind rechteckig, die Glocken 
sind hintereinander angeordnet, wobei die langere Rechteckkante senkrecht zur Quer- 
stromrichtung der Flussigkeit ausgerichtet ist. Modifizierte Thormann-Boden sind in der 
5 DE-A 10243625 beschrieben. 



Siebboden unterscheiden sich dadurch von hydraulisch abgedichteten Querstrombd- 
den f dass bei ihnen durch die stets nach oben gerichtete Stromungsrichtung des 
Dampfes die Neigung zum Mitreilien kleiner Flussigkeitstropfen erhdht, ihre Neigung 
10 zum Verspruhen von Rucklaufflussigkeit ausgepragter ist. 

Das erfindungsgemalie Verfahren eignet sich deshalb insbesondere fur solche Trenn- 
kolonnen, die als Stoffaustauschboden Siebboden enthalten. Besonders bevorzugt 
enthalten sie als trennwirksame Einbauten ausschliefilich Siebboden. Bevorzugt sind 
15 innerhalb der Siebboden dabei die Regensiebboden. Selbstverstandlich konnen die 
beim erfindungsgemafien Verfahren verwendeten Trennkolonnen auch andere Stoff- 
austauschboden, z.B. Ventilboden und/oder hydraulisch abgedichtete Querstrombo- 
den, enthalten. Letztere konnen in der Trennkolonne auch gemeinsam mil Siebboden 
und/oder anderen trennwirksamen Einbauten enthalten sein. 

20 

Wird der Gewichtsanteil der gesamten in einer in erfindungsgemafJem Betrieb befindli- 
chen Trennkolonne einem Stoffaustauschboden zugefuhrten Flussigkeitsmenge, die 
durch den aufsteigenden Gasstrom bis zur Unterseite des nachst hoher gelegenen 
Stoffaustauschbodens mitgerissen wird als Mitrissanteil (in Gew.-%) dieses Stoffaus- 
25 tauschbodens bezeichnet (zur Definition und experimentellen Bestimmung siehe die 
DE-A 10300816, so wird das erfindungsgemafie Verfahren mit Vorteil so durchgefuhrt, 
dass der Mitrissanteil wenigstens eines Teils der Stoffaustauschboden >10 Gew.-% 
, betragt. Haufig wird der Mitrissanteil wenigstens eines Teils der Stoffaustauschboden > 

^ 10 bis 30 Gew-%, Oder 1 1 bis 30 Gew.-%, oder 12 bis 30 Gew.-%, oder 13 bis 

30 30 Gew.-%, oder 14 bis 30 Gew.-%, oder 15 bis 30 Gew.-% betragen. Als Obergrenze 
der genannten Bereiche kommen anstelle der 30 Gew.-% auch 28 Gew.-%, oder 
25 Gew.-%, oder 20 Gew.-% in Betracht. 

Erfindungsgemafi bevorzugt wird das erfindungsgemafJe thermische Trennverfahren 
35 so durchgefuhrt, dass der Mitrissanteil wenigstens der Halfte und besonders bevorzugt 
wenigstens 75 % oder aller Stofftauschboden der Trennkolonne in den vorgenannten 
Bereichen liegen. 



40 



Insbesondere sollten diejenigen Stoffaustauschboden in den vorgenannten Bereichen 
liegen, auf denen der Gehalt an (Meth)acrylmonomeren besonders hoch ist. 
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Dies gilt insbesondere dann, wenn die Trennkolonne als trennwirksame Einbauten 
ausschlielilich Siebboden enthalt (Zwangssiebboden und/oder Regensiebboden). Ins- 
besondere gilt es dann, wenn die Abfolge der Siebboden beim erfindungsgemafien 
5 Verfahren aquidistant ist. 

Das Einhalten der vorgenannten Randbedingung ermoglicht es, beim erfindungsge- 
mafien Verfahren bei gleichzeitigem geschicktem Verkleiden problematischer Teilfla- 
chen von in der Trennkolonne enthaltenen Einbauten ganz ohne zusatzlich angebrach- 
10 te Spruhdusen fur polymerisationsinhibierte Rucklaufflussigkeit auszukommen. Selbst- 
redend konnen beim erfindungsgemafien Verfahren solche Spruhdusen aber mitver- 
wendet oder ausschliefilich verwendet werden. Zum Beispiel dann, wenn die Trennko- 
lonne so betriebeh wird, dass der Mitrissanteil aller enthaltenen Stoffaustauschboden 
< 10 Gew.-% betragt. 

15 

Als ein Polymerisationsinhibitor kann auch ein molekularen Sauerstoff enthaltendes 
Gas mit dem aufsteigenden Dampf durch die Trennkolonne gefuhrt oder an den unter- 
schiedlichsten Stellen in die Trennkolonne eingedust werden. In einfachster Weise 
kann ein solches molekularen Sauerstoff enthaltendes Gas Luft sein (vgl. z.B. 
20 DE-A 10248606, DE-A 10238142 und DE-A 10217121). 

Beobachtet man beim Ausuben des erfindungsgemafien Verfahrens eine Minderung 
der Trennwirkung der in der Trennkolonne enthaltenen Abfolge von Stoffaustauschbo- 
den (dieser Begriff meint hier und im Folgenden insbesondere Siebboden), so kann 
25 dies dadurch ausgeglichen werden, dass man die Anzahl der Stoffaustauschboden bei 
gleichbleibendem Abstand (d.h. t die Kolonnenhohe) erhoht. 

Anwendungstechnisch zweckmafiig sollte der Stoffaustauschbodenabstand innerhalb 
«k der Bodenabfolge sich im Bereich von 300 mm bis 900 mm bewegen. Erfindungsge- 

30 mafi bevorzugt betragt beim erfindungsgemafien Verfahren der Bodenabstand inner- 
halb der Bodenabfolge 300 bis 500 mm. Im Regelfall sollte der Bodenabstand 250 mm 
nicht unterschreiten. 

Mittels der Mafinahme der Erhohung der Anzahl der Stoffaustauschboden ist es beim 
35 erfindungsgemafien Verfahren moglich, den Mitrissanteil der Stoffaustauschboden auf 
Werte von bis zu 70 Gew.-% zu steigem, ohne die Trennwirkung nennenswert zu be- 
eintrachtigen. D.h., die Obergrenze des Mitrissanteils wenigstens eines Teils der Stoff- 
austauschboden kann bei Durchfuhrung des erfindungsgemafien Verfahrens fur die 
bereits genannten Bereiche anstelle der 30 Gew.-% auch 35 Gew.-%, oder 40 Gew.-% 
40 oder 50 Gew.-%, oder 60 Gew.-%, oder 70 Gew.-% betragen. Selbstredend konnen 
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beim erfindungsgemafien Verfahren auch die Mitrissanteile aller Stoffaustauschboden 
in diesem erweiterten Mitrissanteil liegen. 

Als (Meth)acrylmonomere kommen fur das erfindungsgemafie Verfahren alle diejeni- 
5 gen in Betracht, die eingangs dieser Schrift genannt worden sind. Das erfindungsge- 
mafie Verfahren kann eine fraktionierende Kondensation, oder eine Rektifikation, oder 
eine Absorption, oder eine Strippung, oder eine Desorption sein. 

Insbesondere kann das erfindungsgemafie Verfahren auf alle thermischen Verfahren 
10 der Abtrennung von (Meth)acrylmonomeren aus den eingangs dieser Schrift erwahnten 
Stoffgemischen angewendet werden. 

Dabei kann der Gehalt der gasformigen und/oderflussigen Stoffgemische an 
(Meth)acrylmonomeren >2 Gew.-%, oder >10 Gew.-%, oder >20 Gew.-%, oder 
^^,15 >40 Gew.-%, Oder >60 Gew.-%, oder >80 Gew.-%, oder >90 Gew.-%, oder 
>95 Gew.-%, oder >99 Gew.-% betragen. 

Im Fall einer Anwendung von Siebboden als Stoffaustauschboden fur das erfindungs- 
gemafie Verfahren konnen diese wie in der DE-A 2027655, der DE-A 10156988, der 
20 DE-A 10230219, der EP-A 1029573 oder in Grundlagen der Dimensionierung von Ko- 
lonnenboden, Technische Fortschrittsberichte, Band 61, K. Hoppe, M. Mittelstrass, 
Verlag Theodor Steinkopff, Dresden 1967 beschrieben gestaltet werden. Dabei konnen 
die Durchtrittsoffnungen kreisformig, elliptisch oder vieleckig gestaltet sein. Sie konnen 
auch jedwede andere Form (z.B. schlitzformig) aufweisen. Erfindungsgemali bevorzugt 
25 sind sie kreisformig und in strenger Dreiecksteilung angeordnet. Beispielsweise kann 
der Lochdurchmesser der Siebboden (insbesondere im Fall von Dual-FIow-Boden) 5 
bis 50 mm, bevorzugt 10 bis 25 mm betragen. Der Abstand zweier nachstliegender 
v Lochmittelpunkte betragt zweckmafiig das1 ,5- bis 3-fache, bevorzugt das 2- bis 

(Jfr 2,8-fache des Lochdurchmessers, welcher uber den einzelnen Siebboden bevorzugt 



30 einheitlich dimensioniert ist. 

Das Offnungsverhaltnis (Verhaltnis der Gesamtflache aller Durchtrittsoffnungen des 
Siebbodens zur Gesamtflache des Siebbodens multipliziert mit 100 und in %) betragt 
bei erfindungsgemaft einzusetzenden Siebboden zweckmafiig 8 bis 30 % und haufig 
35 12 bis 20 %. Die Bodendicke liegt gunstig bei 1 bis 8 mm. 

Erfindungsgemafie Verfahren sind z.B. Rektifikationen oder fraktionierende Konden- 
sationen, die in Trennkolonnen durchgefuhrt werden, die als trennwirksame Einbauten 
ausschliefilich Boden enthalten, von deren Anzahl wenigstens zwei, bevorzugt mehr 
40 als zwei (bevorzugt >10 %, oder >20 %, oder >30 %, oder >40 %, oder >50 %, oder 
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>60 %, Oder >75 %) und besonders bevorzugt alle Siebboden, mit besonderem Vor- 
teil Regensiebboden mit kreisformigen Durchtrittsoffnungen sind. 

Die ubrigen Boden konnen z.B. hydraulisch abgedichtete Querstromboden (z.B. Thor- 
5 mann-Boden oder Glockenboden) und/oder Ventilboden sein. 

Der Gasbelastungsfaktor F der erfindungsgemafi anzuwendenden Abfolge von Sieb- 
boden liegt in der Praxis vielfach im Bereich von 1 bis 3 Pa 0,5 , haufig im Bereich von 
1,5 bis 2,5 Pa 0,5 . Die Flussigkeitsgeschwindigkeit liegt gleichzeitig oft im Bereich von 
10 1 bis 50 m/h oder im Bereich von 2 bis 10 m/h. 



Wie bereits erwahnt, wird das erfindungsgemafte Verfahren polymerisationsinhibiert 
betrieben. In der Regel werden dazu die Polymerisationsinhibitoren am Kopf der 
^ Trennkolonne in die in der Trennkolonne absteigende Flussigphase (z.B. die Rucklauf- 
^►7 1 5 fliissigkeit oder das Absorptionsmittel) gegeben. Als in typischer Weise erfindungsge- 
maft einsetzbare Polymerisationsinhibitoren seien Phenothiazin, 4-Hydroxy-2,2,6,6- 
tetramethylpiperidin-N-oxyl, Hydrochinon und der Monomethylether des Hydrochinons ... 
(4-Methoxyphenol) genannt. Als weitere Stabilisierungsmaftnahme kann zusatzlich, 
wie ebenfalls bereits beschrieben, ein molekularen Sauerstoff enthaltendes Gas, z. B. 
20 Luft, durch die Trennkolonne gefuhrt werden. In gunstigen Fallen kann auch aus- 
schliedlich mit Luft polymerisationsinhibiert werden. 

Vorteilhaft werden bei erfindungsgemaft eingesetzten Regensiebboden Querver- 
mischungen und groliflachige Wellenbewegungen auf den Dual-Flow-Boden durch 
25 senkrechte flachige Einbauten, sogenannte Wellenbrecher, unterbunden. Die Wellen- 
brechersind anwendungstechnisch zweckmaliig in ihrer grofitechnischen Anwendung 
50 bis 300 mm, vorzugsweise 150 bis 200 mm hoch, sowie 500 bis 6000 mm, vor- 
zugsweise 1000 bis 3000 mm lang (ihre Lange kann dem Bodendurchmesser oder 
einem Teil des Bodendurchmessers gleich sein). Bevorzugt sitzen sie mit ihrer Unter- 
30 kante nicht unmittelbar auf der Oberseite des Dual-Flow-Bodens auf, sondern sind mit- 
tels kleiner Fufichen bzw. Stege auf dem Dual-Fiow-Boden so aufgesetzt, dass der 
Abstand ihrer Unterkannte zu Oberseite des Regensiebbodens 10 bis 60 mm, vor- 
zugsweise 30 bis 50 mm betragt. Die Anzahl der Stege betragt pro Wellenbrecher 1 bis 
10. Der Abstand der Wellenbrecher untereinander betragt anwendungstechnisch 
35 zweckmafiig 100 bis 1000 mm, haufig 150 bis 500 mm. Die Flachensegmente zwi- 
schen zwei Wellenbrechern betragen normalerweise >0,2 m 2 , jedoch meist <5 m 2 , 
was die Anzahl der Wellenbrecher je Regensiebboden eingrenzt. 
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Vorstehende Maflnahmen eignen sich insbesondere fur eine bevorzugte Ausfuhrungs- 
variante der Dual-Flow-Bdden von Beispiel und Vergleichsbeispiel in den Schriften 
DE-A 10243625 und DE-A 10247240. 



5 Eine Erhohung des Mitrissanteils in einer erfindungsgemafl zu betreibenden Trennko- 
lonne ist z.B. in einfacher Weise dadurch moglich, dass ein Teil der Durchtrittsoff- 
nungen der Stoffaustauschboden bei gleichbleibender Last abgedeckt wird. 

Selbstredend kann das erfindungsgemalie Verfahren auch in Kombination mit einzel- 
10 nen oder alien in den Schriften DE-A 2027655, EP-A 937488, EP-A 1044957 und 

EP-A 1029573 genannten, eine unerwunschte Polymerisation mindernden, Mafinah- 
men angewendet werden. 

Ganz generell kann das erfindungsgemafie Verfahren unter Normaldruck, Uberdruck 
Wh' 15 oder unter reduziertem Druck durchgefuhrt werden. 

Im besonderen eignet sich das erfindungsgemalle Verfahren fur die in der 
DE-A 19924532, DE-A 10243625 und DE-A 10247240 beschriebenen fraktionierenden 
Kondensationen von Acrylsaure enthaltenden Produktgasgemischen von heterogen 
20 katalysierten Gasphasen-Partialoxidationen von C 3 -Vorlaufen der Acrylsaure mit mole- 
kularem Sauerstoff in Trennkolonnen, die von unten nach oben zunachst Dual-Flow- 
Boden und im Anschluss daran hydraulisch abgedichtete Querstrom- 
Stoffaustauschboden enthalten. 

25 Das erfindungsgemafie Verfahren ist durch eine verminderte Neigung unerwunschter 
Poymerisatbiidung charakterisiert 



• 



Selbstredend kann auch beim erfindungsgemafien Verfahren bei zu grofcen Gasbe- 
lastungsfaktoren bzw. Flussigkeitsgeschwindigkeiten die Flussigkeit von den Sieb- 
30 boden nicht mehr ausreichend abflielien, konnen die Stoffaustauschboden fluten. Jen- 
seits der Flutungsgrenze ist kein sinnvoller Kolonnenbetrieb mehr moglich. 

In der Regel schliefien beim erfindungsgemafien Verfahren die verwendeten Stoffaus- 
tauschboden, insbesondere verwendete Regensiebboden, bundig mit den Kolonnen- 

35 wanden ab. Es gibt aber auch Ausfuhrungsvarianten, bei denen zwischen Kolonnen- 
wand und Boden ein Zwischenraum besteht, der nur teilweise durch Briicken unter- 
brochen ist. Neben den eigentlichen Durchtrittsoffnungen weisen beim erfindungsge- 
mafien Verfahren eingesetzte Regensiebboden allenfalls noch Offnungen auf, die z.B. 
eine Befestigung des Bodens auf Auflageringen oder ahnliches ermoglichen (vgl. z.B. 

40 DE-A 10159823). 
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Das erfindungsgemafte Verfahren eignet sich insbesondere auch fur die in der 
DE-A 10230219 beispielhaft beschriebene Rektifikation sowie fur die in der 
EP-A 925272 in der Stufe (b) beschriebene Absorption. 

5 

Die erfindungsgemafien Trennkolonnen sowie die darin befindlichen Einbauten sind in 
zweckmafiiger Weise aus Edelstahlen (z.B. 1.4541 oder 1.4571 oder SUS 31 6L) gefer- 
tigt. 

10 Zum erfindungsgemafien Verkleiden werden zweckmafiig Edelstahlbleche desselben 
Typs verwendet, die verschweiftt werden. Sie werden dabei moglichst diinn gewahlt. 
Die mechanische Festigkeit mufi aber gewahrt sein. Zu dunne Bleche lassen sich nur 
schwer schweifien. Qblicherweise werden die Bleche mit einer Starke von 0,5 bis 
5 mm, vorzugsweise 1 bis 3 mm verwendet. 



Werden beim erfindungsgemaften Verfahren in die Trennkolonne separate Spruhdu- 
sen integriert, so kann deren Anzahl aufgrund der erfindungsgemafien Verfahrenswei- 
se beschrankt, d.h., minimiert werden. 

20 Beispiel und Vergleichsbeispiel 

1 . Vergleichsbeispiel 

In einer Rektifikationskolonne mit 3,8 m Innendurchmesser und einer Lange von 32 m 
25 wurde ein Gemisch aufgetrennt, das die folgenden Bestandteile enthielt: 



40 



30 



35 



0,02 

0,0015 

0,0015 

0,01 

0,027 

0.2 



0,003 
0,032 
58 



17 



17 
3 

300 



Gew.-% Acrylsaure, 
Gew.-% Wasser, 
Gew.-% Acrolein, 
Gew.-% Allylacrylat, 
Gew.-% Furfural, 
Gew.-% Essigsaure, 
Gew.-% Benzaldehyd, 
Gew.-% Propionsaure, 
Gew.-% Maleinsaureanhydrid, 

Gew.-% Diphyl® (Gemisch aus ca. 25 Gew.-% Diphenyl und 
ca. 75 Gew.-% Diphenylether), 
Gew.-% Dimethylphthalat, 
Gew.-% Acroloylpropionsaure, und 
Gew.ppm Phenothiazin. 
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Als trennwirksame Einbauten enthielt die Rektifikationskolonne 46 Dual-FIow-Boden, 
die aquidistant angeordnet waren. Der Bodenabstand betrug 400 mm. DerZulauf des 
aufzutrennenden Gemischs in die Rektifikationskolonne erfolgte auf dem 8ten Boden 
5 von unten. Unterhalb des Zulaufs betrug der Durchmesser der kreisrunden Durchtritts- 
offnungen in den Dual-FIow-Boden 50 mm. Oberhalb des Zulaufs betrug dieser 
Durchmesser 25 mm. Die Durchtrittsoffnungen waren in den Dual-FIow-Boden in 
strenger Dreiecksteilung angeordnet (vgl. DE-A 10230219). Das Gesamtoffnungsver- 
haltnis (Anteil der gasdurchlassigen Flache in der Bodenebene an der Gesamtflache 
10 der Bodenebene) betrug unterhaJb des Zulaufs 17,8 % und lag oberhalb des Zulaufs 
bei 12,6 %. Die Temperatur am Kopf der Kolonne betrug 80°C, der Druck 105 mbar 
und das Rucklaufverhaltnis betrug 1,3. 

Die Temperatur im Sumpf der Kolonne betrug 193°C. Der Druck oberhalb der Sumpf- 
M5 oberflache betrug 230 mbar. Der Kolonnensumpf wurde mit einem Zwangsumlaufver- 
dampfer beheizt. Der Rucklauf der Rektifikationskolonne wurde durch Zusatz von Phe- 
nothiazin so polymerisationsinhibiert, dass das Produkt, welches der Rektifikationsko- 
lonne im Seitenabzug entnommen wurde 250 Gew.ppm Phenothiazin enthielt. Zusatz- 
lich wurden in den unteren Teil der Rektifikationskolonne zum Zweck der Polymerisati- 
20 onsinhibierung 600000 Nl/h Luft eingeleitet. Der Zulauf in die Rektifikationskolonne 
wies eine Temperatur von 152°C auf. 

Am Kopf der Kolonne wurde ein Leichtsiedergemisch mit 96 Gew.-% Acrylsaure ent- 
nommen. Aus dem Sumpf der Rektifikationskolonne wurde kontinuierlich ein Schwer- 
25 siedergemisch entnommen, das weniger als 0,5 Gew.-% Acrylsaure enthielt. Unterhalb 
des 40ten Bodens von unten wurde im Seitenabzug eine 99,6 gew.-%ige Acrylsaure 
als Produkt entnommen. 

i^tik Zum Abstutzen der Dual-FIow-Boden wurden in der Rektifikationskolonne pro Boden 



# 



30 zwei Doppel-T-Trager eingesetzt. Der Querschenkel der Ts war 1 20 mm breit, der 
beide Querschenkel verbindende Langsschenkel war 240 mm hoch. Die Starke der 
Schenkel betrug 10 mm. 



35 



Nach einer Laufzeit von 40 Tagen waren die Doppel-T-Trager mit Polymerisat belegt. 
2. Beispiel 



Es wurde wie im Vergleichsbeispiel verfahren. Die Doppel-T-Trager waren jedoch ge- 
mafi Figur 2 mit Stahlblech verkleidet. Die Blechstarke betrug 2 mm. An den Randern 
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wurden die Bleche verschweifit. Nach einer Laufzeit von 40 Tagen waren die verkleide- 
ten Doppel-T-Trager noch immer von Polymerisat frei. 
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Thermische Trennverfahren 
Zusammenfassung 

Thermische Trennverfahren zwischen wenigstens einem gasformigen und wenigstens 
einem flussigen Stoffstrom, von denen wenigstens einer (Meth)acrylmonomere enthalt, 
in einer Stoffaustauschboden als trennwirksame Einbauten enthaltenden Trennkolon- 
ne, bei dem der flussige Stoffstrom polymerisationsinhibiert ist und zum Bespruhen von 
Oberflache der Trennkolonne verwendet wird, wobei im Schattenbereich des Verspruh- 
ten befindliche Einbautenflachen durch Verkleiden aus dem Schattenbereich herausge- 
fuhrt werden. 
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Figur 1 
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Figur 3 
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